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^= (54) Bezeichnung: VERFAHREN ZUR REINIGUNG VON DIMETHYLACETAMID (DMAC) 

iggg (57) Abstract: The invention relates to a method for the 

distillative purification of raw dimethylacetamide (raw DMAc) 
containing DMAc, low-boiling components, and high-boiling 
components. Said low-boiling components and high-boiling 
components are separated into one of the following column 
configurations so as to obtain pure DMAc: (I) a main 
column (HK) with a lateral discharge column (SK); or (II) 
a diaphragm-type column (TWK). The inventive method is 
characterized by the fact that at least the main column (HK) 
in configuration (I) and the diaphragm-type column (TWK) 
in configuration (II) are operated at a top pressure ranging 
between 0.5 and 1.8 bar absolute. 

(57) Zusammenfassung: Die Erfindung betrifft ein Verfahren 
zur destillativen Reinigung von Roh-Dimethylacetamid 
(Roh-DMAc), enthaltend DMAc, Leichtsieder und Schwer- 
sieder, wobei man die Leichtsieder und die Schwersieder unter 
Erhalt von Rein-DMAc in eine der nachfolgend aufgefuhrten 
Kolonnenkonfigurationen: (I) eine Hauptkolonne (HK) mit 
Seitenabzugskolonne (SK) oder (H) eine Trennwandkolonne 

ON MC ] \ / (TWK) abtrennt, dadurch gekennzeichnet, dass man in der 

fT) \f Kolonnenkonfiguration (I) zumindest die Hauptkolonne (HK), 

/\ und in der Kolonnenkonfiguration (II) die Trennwandkolonne 

j^* / \ (TWK) mit einem Kopfdruck im Bereich von 0,5 bis 1,8 bar 

* 1^ absolut betreibt. 
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Verffaiiren sur Reinigung von Pimetbylacetamid (DMAc) 



5 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur destillativen Reinigung von Roh- 
Dimethylacetamid. Fur Dimethylacetamid wird im Folgenden die abgekurzte Bezeichnung 
DMAc verwendet. 

10 DMAc wird iiberwiegend als Losungsmittel eingesetzt, beispielsweise als LSsungsmittel 
zum Losungsspinnen von elastischen Polyurethan-Blockcopolymeren, die unter dem 
Markennamen Spandex® oder Lycra® bekannt sind, wie auch zur Herstellung von 
Hohlfasern. 

15 Urn beim L6sungsspinnen qualitativ hochwertige Fasern erhalten zu konnen, werden an 
das hierbei eingesetzte DMAc die nachfolgend aufgefuhrten Spezifikationenanforderungen 
gestellt: Wassergehalt < 100 ppm, pH-Wert zwischen 6,5 und 7 und spezifische elektrische 
Leitfahigkeit < 0,6 jxS/cm,oder auch < als 0,2 jiS/cm. Die elektrische Leitfahigkeit des 
Rein-DMAc wird im Wesentlichen durch seinen Gehalt an Verunreinigungen, wie Sauren, 

20 insbesondere Essigsaure und Salzen, insbesondere den Aminsalzen der Essigsaure, 
bewirkt. Die angegebenen Spezifikationen des Rein-DMAc bezfiglich pH-Wert und 
elektrischer Leitfahigkeit entsprechen einem Gehalt an Essigsaure von weniger als 50 
Gew.-ppm. 

25 Ein DMAc, das diese Spezifikationsanforderungen erfullt, wird im Folgenden als Rein- 
DMAc bezeichnet. 

Demgegenilber wird als Roh-DMAc ein Gemisch, enthaltend DMAc, bezeichnet, das die 
oben definierten Spezifikationsanforderungen nicht erfullt. Roh-DMAc enthait als 
30 Hauptkomponenten neben DMAc Amin, Essigsaure und Wasser. Hierbei ist der 
Essigsaure-Gehalt von erfindungsgemafl zu reinigendem Roh-DMAc nicht groBer als 20 
Gew.-%. 

Als wasserhaltiges Roh-DMAc w^ v yoxUegpn^ 5i e3^ ^Roh-DMAc und einem Wassergehalt 
35 zwischen 1 und 99 Gew.-%, oder dtich zwischetf 2Tund 99 Gew.-%, auch zwischen 80 und 
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98 Gew.-%, insbesondere zwischen 95 und 98 Gew.-%, oder auch zwischen 1 und 
6 Gew.-% verstanden. 

Bekannte Anlagen zur destillativen Reinigung von DMAc werden unter Vakuum 
5 betrieben, urn Zersetztmgsreaktionen des DMAc wirksam zu unterdrttcken und dadurch die 
Einhaltung der Spezifikationsanforderungen zu gewahrleisten. 

Es wurde jedoch gefunden, dass in Destillationsanlagen, die wie bislang ublich unter 
Vakuum betrieben wurden, die Spezifikationsanforderungen haxifig nicht erfullt werden 
10 konnen. 

Die FR-PS 1,406,279 beschreibt ein Verfahren zur Herstellung von DMAc durch 
Umsetzung von Essigsaure mit Dimethylamin und destillative Auflxennung des 
Reaktionsgemisches in einer Zweikolonnen-Anordnung, wobei die erste Kolonne bei 

15 Atmospharendruck oder geringfugig erhohtem Druck, einer Sumpftemperatur zwischen 
165 und 170°C, einer Kopftemperatur zwischen 95 und 105°C und einer Temperatur 
zwischen 100 und 200°C im Bereich des Kolonnen-Feeds, der etwa in der Mitte der 
Kolonne angeordnet ist, betrieben wird. Aus der ersten Kolonne wird ein Kopfstrom, 
enthaltend Dimethylamin und Wasser abgezogen und ein gasformiger oder flussiger 

20 Sumpfstrom, enthaltend DMAc, Essigsaure sowie Monomethylacetamid. Dieser 
Sumpfstrom wird einer zweiten Kolonne, etwa im mittleren Bereich derselben, zugefuhrt 
und in einen Kopfstrom, enthaltend gereinigtes DMAc und einen Sumpfstrom, enthaltend 
das ternare Azeotrop von Essigsaure, DMAc und Monomethylacetamid, aufgetrennt 

25 Zur Auslegung und zu den Betriebsbedingungen fur die zweite Kolonne wird lediglich 
angegeben, dass es sich urn einen klassischen Kolonnentyp und klassische 
Betriebsbedingungen handelt. Aus den Beispielen ist zu entnehmen, dass die zweite 
Kolonne bei einem Druck von 400 mg Hg und einer Kopftemperatur von 143°C betrieben 
wird, sowie dass das gereinigte DMAc noch etwa 225 ppm Essigsaure und ebensoviel 

30 Wasser enthalt, und somit den hohen Spezifikationsanforderungen, wie sie fur Rein-DMAc 
fur die Zwecke der vorliegenden Erfindung definiert sind, nicht erfullen. 

Es war daher Aufgabe der Erfindung, ein Verfahren zur destillativen Reinigung von Roh- 
DMAc zur Verfiigung zu stellen, das die Einhaltung der geforderten Spezifikationen 
35 insbesondere fur das Losungsspinnen zur Herstellung von elastischen Polyurethan- 
Blockcopolymerfasem sowie zur Herstellung von Hohlfasern gewahrleistet. 
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Dariiber hinaus sollte das Verfahren die Abtrennung des Wassers aus dem Roh-DMAc in 
einem Reinheitsgrad, insbesondere mit einem Restgehalt an DMAc von unter 50 ppm 
gewahrleisten, der die Wiederverwendung oder die problemlose Entsorgung desselben als 
5 Abwasser erlaubt. 

Die Losung geht axis von einem Verfahren zur destillativen Reinigung von Roh- 
Dimethylacetamid (Roh-DMAc), enthaltend DMAc, Leichtsieder und Schwersieder, wobei 
man die Leichtsieder und die Schwersieder unter Erhalt von Rein-DMAc in einer der 
10 nachfolgend aufgefiihrten Kolonnenkonfigurationen: 

(I) eine Hauptkolonne mit Seitenabzugskolonne oder 

(II) eine Trennwandkolonne 

15 abtrennt. 

Die Erfindung ist dadurch gekennzeichnet, dass man in der Kolonnenkonfiguration (I) 
zumindest die Hauptkolonne, und in der Kolonnenkonfiguration (II) die 
Trennwandkolonne mit einem Kopfdruck im Bereich von 0,5 bis 1,8 bar absolut betreibt. 

20 

Es wurde iiberraschend gefunden, dass durch eine Betriebsweise bei Normaldruck oder bei 
einem Druck, der geringfugig oberhalb oder unterhalb des Normaldrucks liegt, der 
Reinheitsgrad des durch Destination gewonnen DMAc wesentlich besser ist als bei 
bekannten Verfahren, die, urn Verunreinigungen durch Zersetzung oder Nebenreaktionen 
25 zu vermeiden, unter Vakuum und somit bei wesentlich niedrigeren Temperaturen betrieben 
werden. 9 

Demgegenuber haben die Erfinder ttberraschend gefunden, dass gerade eine Druck- und 
somit eine Temperaturerhohung fur die Erzielung eines Reinproduktes mit einem 
30 niedrigeren Anteil an Verunreinigungen erforderlich ist. 

DMAc hat einen Siedepunkt bei Normaldruck von 1 66°C. 

Als Leichtsieder werden vorliegend Substanzen bezeichnet, deren Siedepunkt unterhalb 
35 des Siedepunktes von DMAc liegt und als Schwersieder Substanzen, deren Siedepunkt 
oberhalb des Siedepunktes von DMAc mit Essigsaure liegt. 
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Leichtsieder sind im vorliegenden Verfahren insbesondere Wasser, daneben Dimethylamin 
und Diethylamin. 

5 Schwersieder sind insbesondere das Azeotrop von DMAc mit Essigsaure, daneben 
Ethanolamine, wie auch sogenannte Heavyends, d.h. hochmolekulare Zersetzungsprodukte 
in Form von hochviskosen Fltlssigkeiten oder Feststoffen. 

Als Kolonne in Abtriebsfahrweise wird eine Kolonne bezeichnet, die nur unterhalb der 
10 Zufuhrung des in der Kolonne aufzutrennenden Gemisches trennwirksame Einbauten 
aufweist Demgegemiber weist eine Kolonne in Verstarkungsfahrweise nur oberhalb der 
Zufuhrung des in der Kolonne aufzutrennenden Gemisches trennwirksame Einbauten auf . 

Als Trennwandkolonne wird in bekannter Weise eine Kolonne mit in 
15 Kolonnenlangsrichtung angeordneter Trennwand bezeichnet, die in Teilbereichen der 
Kolonne eine Vermischung von Flussigkeits- und Briidenstromen verhindert. Die 
Trennwand teilt den Kolonneninnenraum in bekannter Weise in einen Zufiihrbereich, einen 
Entnahmebereich, einen oberen gemeinsamen Kolonnenbereich sowie einen unteren 
gemeinsamen Kolonnenbereich. 

20 

Bei der vorliegenden Trennaufgabe miissen aus seinem Ausgangsgemisch Leichtsieder und 
Schwersieder abgetrennt werden und das Wertprodukt, Rein-DMAc, als Mittelsieder 
gewonnen werden. 

25 Diese Trennaufgabe kann insbesondere mit einer der nachfolgend aufgefuhrten 
Kolonnenkonfigurationen: 

(I) eine Hauptkolonne mit Seitenabzugskolonne oder 

(II) eine Trennwandkolonne 

30 

gelost werden. 

ErfindungsgemaB muss in jeder der vorstehend aufgefuhrten Kolonnenkonfigurationen 
zumindest die Kolonne, in der der Leichtsieder Wasser noch nicht weitgehend abgetrennt 
35 ist, bei einem Druck im Bereich von 0,5 bis 1,8 bar absolut, d.h. bei Normaldruck oder bei 
gegenuber Normaldruck geringfugig erniedrigtem oder erhohtem Druck betrieben werden. 
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Bevorzugt liegt der Kopfdruck in den oben genannten Kolonnen im Bereich von 0,8 bis 1,5 
bar absolut, besonders bevorzugt im Bereich von 1,0 bis 1,3 bar absolut. 

5 Es ist auch moglich, dass man auch die Seitenabzugskolonne in der Kolonnenkonfiguration 
(I) mit einem Kopfdruck im Bereich von 0,5 bis 1,8 bar absolut, bevorzugt von 0,8 bis 1,5 
bar absolut, besonders bevorzugt von 1,0 bis 1,3 bar absolut, betreibt. 

Der Roh-DMAc-Strom kann sowohl gasformig als auch fltissig zugefuhrt werden, wobei 
1 0 die Zuftihrung in flussigem Aggregatzustand aus energetischen Griinden vorteilhaft ist. 

In alien Kolonnenkonfigurationen konnen als trennwirksame Einbauten grundsatzlich alle 
bekannten Einbauten, insbesondere Boden, Fullkorper oder Packungen eingesetzt werden. 

15 Als Einbauten eignen sich ubliche Einbauten wie handelsubliche Boden, Fullkorper oder 
Packungen, beispielsweise Glockenboden, Tunnelboden, Ventilboden, Siebboden, 
Dualflowboden und Gitterboden, Pall-Ringe®, Berl®-Sattelk6rper, Netzdrahtringe, 
Raschig-Ringe®, Intalox®-Sattel, Interpak®-Fullk6rper und Intos®, aber auch geordnete 
Packungen, wie beispielsweise Sulzer-Mellapak®, Sulzer-Optiflow®, Kuhni-Rombopak® 

20 und Montz-Pak® sowie Gewebepackungen. Bevorzugt sind Hochleistungspackungen. 

Bevorzugt werden unterhalb der Zufiihrung des zu reinigenden Roh-DMAc-Stromes 
trennwirksame Einbauten mit hohen Verweilzeiten, insbesondere Boden, eingesetzt, d.h. in 
der Kolonnenkonfiguration (I) im Abtriebsteil der Hauptkolonne und in der 
25 Kolonnenkonfiguration (II) im Abtriebsteil der Trennwandkolonne. Durch die Einbauten 
mit hGheren Verweilzeiten wird eine verstarkte Rtickspaltung des Essigsaure-Diethylamin- 
Adduktes gewShrleistet. 

Der Durchmesser der Kolonnen richtet sich nach den jeweils angestrebten Durchsatzen 
30 und kann nach den gangigen Regeln der Technik vom Fachmann leicht ermittelt werden. 

Die Auslegung der Kolonnen bezUglich HQhe und Positionierung von Zu- und Ablaufen 
kann nach dem bekannten Konzept der theoretischen Trennstufen in Verbindung mit den 
gewahlten Einbauten ermittelt werden. 

35 
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Als eine theoretische Trennstufe wird in bekannter Weise diejenige Kolonneneinheit 
verstanden, welche ein Anreichern der leichter fliichtigen Komponente entsprechend dem 
thermodynamischen Gleichgewicht bewirkt, vorausgesetzt, dass ideale Durchinischung 
vorliegt, flussige und gasformige Phase im Gleichgewicht stehen und kein MitreiBen von 
5 Fltissigkeitstropfen erfolgt (vgl. Vauck, Muller: Grundoperationen chemischer 
Verfahrenstechnik, VCH-VerlagsgeseUschaft mbH, Weinheim, 1988). 

Die Zahl der theoretischen Trennstufen fur den Bereich oberhalb der Zufiihrung des zu 
reinigenden Roh-DMAc-Stromes, d.h. ftir den oberen Bereich der Hauptkolonne in der 
10 Kolonnenkonfiguration (I) oder ftir den Bereich oberhalb des oberen Endes der Trennwand 
in der Trennwandkolonne wird nach ublichen verfahrenstechnischen Uberlegungen in 
Abhangigkeit vom Leichtsiederanteil im Roh-DMAc und dem zulassigen Verlust an 
DMAc ttber Kopf der ersten Kolonne festgelegt. 

15 Die Zahl der theoretischen Trennstufen im Abtriebsteil der Hauptkolonne in der 
Kolonnenkonfiguration (I) oder der Trennwandkolonne unterhalb des Trennblechs in der 
Kolonnenkonfiguration (II) wird vorzugsweise im Bereich von 5 bis 30, insbesondere im 
Bereich von 10 bis 25, besonders bevorzugt im Bereich von 12 bis 18 festgelegt. 

20 Bevorzugt sind die Hauptkolonne der Kolonnenkonfiguration (I) oder die 
Trennwandkolonne jeweils mit einem Sumpfverdampfer und einem Kondensator am 
Kolonnenkopf ausgestattet 

Vorteilhaft stellt man die Temperatur am Kopf der Hauptkolonne beziehungsweise der 
25 Trennwandkolonne im Bereich von 70 bis 130°C, bevorzugt im Bereich von 85 bis 1 15°C, 
besonders bevorzugt im Bereich von 95 bis 105°C, und die Temperaturen im Sumpf der 
Hauptkolonne beziehungsweise der Trennwandkolonne jeweils im Bereich von 150 bis 
200°C, bevorzugt im Bereich von 160 bis 190°C, besonders bevorzugt im Bereich von 170 
bisl80°C,ein. 

30 

Die destillative Reinigung von Roh-DMAc fuhrt man vorteilhaft in einer 
Kolonnenkonfiguration (I) durch, deren Hauptkolonne einen gasformigen Seitenabzug 
aufweist und deren Seitenabzugskolonne in Verstarkungsfahrweise betrieben wird. 
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Bevorzugt weist die Hauptkolonne oberhalb des gasfbrmigen Seitenabzugs einen 
geringeren Durchmesser gegentiber dem Bereich der Hauptkolonne unterhalb des 
gasfbrmigen Seitenabzugs auf. 

5 Weiter kann die destillative Reinigung in einer Kolonnenkonfiguration (I) durchgeftihrt 
werden, in der die Hauptkolonne einen flussigen Seitenabzug aufweist und die 
Seitenabzugskolonne in Abtriebsfahrweise betrieben wird. 

Die Seitenabzugskolonne aus der Kolonnenkonfiguration (I) unterscheidet sich von 
10 klassischen Destillationskolonnen, wie sie beispielsweise einer Zwei-Kolonnen-Fahrweise 
nach dem Stand der Technik eingesetzt werden unter anderem dadurch, dass sie keinen 
eigenen Sumpfverdampfer hat und bezuglich ihrer Trennstufenzahl kleiner dimensioniert 
ist. Im tibrigen kann die Seitenabzugskolonne entsprechend und abhangig von der 
Zusammensetzung des ihr zugefuhrten Seitenabzugstromes aus der Hauptkolonne vom 
15 Fachmann anhand weniger Routineversuche und -berechnungen ausgelegt werden. Die 
Seitenabzugskolonne kann auch die iiblichen Kolonneneinbauten enthalten, wobei 
Packungen besonders bevorzugt sind. 

Der Schwersiederaustrag der genannten Kolonnenkonfigurationen (I) oder (II) enthalt 
20 neben Essigsaure auch das Wertprodukt DMAc, da Essigsaure und DMAc ein 
Schwersiederazeotrop ausbilden. Die vollstandige thermische Auftrennung von Essigsaure 
und DMAc ist deshalb destillativ nicht moglich. Das im Sumpf der Hauptkolonne 
beziehungsweise der Trennwandkolonne verbleibende Schwersiederazeotrop aus 
Essigsaure und DMAc wird ausgeschleust und kann energetisch vorteilhaft zur 
25 Ruckgewinnung des darin enthaltenen DMAc mit Lauge neutralisiert imd das DMAc durch 
Eindampfen des Neutralisats z.B. in einen Fallfilmverdampfer oder Wirkblattverdampfer 
gegebenenfalls bei vermindertem Druck zuriickgewonnen werden. Die Neutralisation und 
das anschliefiende Eindampfen konnen sowohl kontinuierlich als auch diskontinuierlich 
erfolgen. 

30 

Vorteilhaft wird die destillative Reinigung kontinuierlich betrieben. 

Durch das erfindungsgemaBe Verfahren wird somit in uberraschend einfacher Weise ein 
Rein-DMAc gewonnen, das die geforderten Spezifikationen bezuglich Wassergehalt, pH- 
35 Wert und elektrischer Leitfahigkeit erfullt, durch Destination bei Normaldruck oder bei 
gegentiber Normaldruck geringfugig erniedrigtem oder erhohtem Druck. Die 
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Betriebsweise bei oder nahezu bei Normaldruck ist gegenuber einer Betriebsweise unter 
Vakuum, wie sie im Stand der Technik fur die Reinigung von DMAc bislang erforderlich 
schien, wesentlich wirtschaftlicher, insbesondere beziiglich Investitioris- und 
Betriebskosten. Daruber hinaus erhoht sich mit dem Anstieg des Betriebsdrucks die 
Kapazitat der Apparate, da sich bei gleich bleibendem Gasmerigenstrom die 
Gasgeschwindigkeit aufgrund der hoheren Gasdichte verringert. 

Die Erfindung wird im Folgenden anhand einer Zeichnung und eines Ausfuhrungsbeispiels 
naher erlautert. 

Figur 1 zeigt ein Verfahrensschema fur eine Kolonnenkonfiguration (I). 

Figur 1 zeigt ein bevorzugtes Ausfiihrungsbeispiel des erfindungsgemaBen Verfahrens, 
wobei eine Kolonnenkonfiguration (I) mit Hauptkolonne HK und Seitenabzugskolonne SK 
gewahlt wird. 

Die Hauptkolonne HK wird im mittleren Bereich derselben ein Roh-DMAc-Strom 1 
zugefiihrt. Am Kolonnenkopf wird ein Leichtsieder enthaltender Strom 3 abgezogen und 
aus dem Kolonnensumpf ein Schwersieder enthaltender Strom 4. Ober einen Seitenabzug 
wird ein gasfSrmiger Strom abgezogen, der noch spezifikationsschadliche schwersiedende 
Verunreinigungen, insbesondere Essigsaure, enthalt, und der in der Seitenabzugskolonne 
SK, die in Verstarkungsfahrweise betrieben wird, gereinigt wird unter Erhalt eines Rein- 
DMAc-Stromes 6 am Kolonnenkopf. 

Ausfiihrungsbeispiel 

In einer Kolonnenkonfiguration (I) entsprechend der schematischen Darstellung in Figur 1 
wurde ein flussiger Roh-DMAc-Strom 1 mit folgenden Komponenten: 
DMAc 99,2 Gew.-%, Dimethylamin 6 ppm, DMF 0,2 Gew.-%, Wasser 0,3 Gew.-%, 
Essigsaure 100 ppm, Ameisensaure 350 ppm, Phosphorsaure 50 ppm und Heavyends 0,2 
Gew.-% bei einer Temperatur von 20°C auf die 30igste theoretische Trennstufe einer 
Hauptkolonne mit 57 theoretischen Trennstufen, bei Zahlung der Trennstufen von unten 
nach oben, zugefiihrt 

Von der 9. theoretischen Trennstufe wurde ein gasformiger Seitenstrom bei einer 
Temperatur von 171,9°C, mit folgender Zusammensetzung abgezogen: 

DMAc 99,9 Gew.-%, DMF 720 ppm und EssigsSure 280 ppm. 
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Die spezifikationsschadliche Konzentration an Essigsaure von 280 ppm konnte in der 
Seitenabzugskolonne auf spezifikationsnnschadliche 20 ppm im Kopfstrom 6, der als Rein- 
DMAc-Strom abgezogen wird, reduziert werden. Die Hauptkolonne HK und die 
5 Seitenkolonne SK wurden bei Normaldruck betxieben. 
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Patentanspruche 

1. Verfahren zur destillativen Reinigung von wasserhaltigem Roh-Dimethylacetamid 
(Roh-DMAc), enthaltend DMAc, Leichtsieder und Schwersieder, wobei man die 
Leichtsieder und die Schwersieder unter Erhalt von Rein-DMAc in einer der 
nachfolgend aufgefuhrten Kolonnenkonfigurationen: 

(I) eine Hauptkolonne (HK) mit Seitenabzugskolonne (SK) oder 

(II) eine Trennwandkolonne (TWK) 

abtrennt, dadurch gekennzeichnet, dass man in der Kolonnenkonfiguration (I) 
zumindest die Hauptkolonne (HK), und in der Kolonnenkonfiguration (II) die 
Trennwandkolonne (TWK) mit einem Kopfdruck im Bereich von 0,5 bis 1,8 bar 
absolut betreibt 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass man in der 
Kolonnenkonfiguration (I) zumindest die Hauptkolonne (HK) und in der 
Kolonnenkonfiguration (II) die Trennwandkolonne (TWK) bei einem Kopfdruck im 
Bereich von 0,8 bis 1,5, bevorzugt im Bereich von 1,0 bis 1,3 bar absolut betreibt. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass man die 
Seitenabzugskolonne (SK) in der Kolonnenkonfiguration (I) mit einem Kopfdruck 
im Bereich von 0,5 bis 1,8 bar absolut, bevorzugt von 0,8 bis 1,5 bar absolut, 
besonders bevorzugt von 1,0 bis 1,3 bar absolut, betreibt. 

4. Verfahren nach einem der AnsprUche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass man im 
Abtriebsteil der Hauptkolonne (HK) in der Kolonnenkonfiguration (I) 
beziehungsweise im Abtriebsteil der Trennwandkolonne (TWK) in der 
Kolonnenkonfiguration (II) trennwirksame Einbauten mit hohen Verweilzeiten, 
bevorzugt Boden, einbaut 

5. Verfahren nach einem der AnsprUche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass man im 
Abtriebsteil der Hauptkolonne (HK) oder der Trennwandkolonne (TWK) 5 bis 30, 
bevorzugt 10 bis 25, besonders bevorzugt 12 bis 18 theoretische Trennstufen 
vorsieht. 
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6. Verfahren nach einem der Anspniche 1 bis 5 5 dadurch gekennzeichnet, dass man die 
Hauptkolonne (HK) oder die Trennwandkolonne (TWK) jeweils mit einem 
SumpfVerdampfer und einem Kondensator am Kolonnenkopf ausstattet. 

5 

7. Verfahren nach einem der Anspniche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass man die 
Temperatur am Kopf der Hauptkolonne (HK) oder der Trennwandkolonne (TWK) 
im Bereich von 70 bis 130°C, bevorzugt im Bereich von 85 bis 115°C, besonders 
bevorzugt im Bereich von 95 bis 105°C, die Temperaturen im Sumpf der 

10 Hauptkolonne (HK) oder der Trennwandkolonne (TWK) jeweils im Bereich von 150 

bis 200°C, bevorzugt im Bereich von 160 bis 190°C, besonders bevorzugt im 
Bereich von 170 bis 180°C, einstellt. 

8. Verfahren nach einem der Anspniche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass man die 
15 destillative Reinigung von Roh-DMAc in einer Kolonnenkonfiguration (I) 

durchfuhrt, deren Hauptkolonne (HK) einen gasformigen Seitenabzug aufweist und 
deren Seitenabzugskolonne (SK) in Verstarkungsfahrweise betrieben wird. 

9. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, dass die Hauptkolonne (HK) 
20 oberhalb des gasfSrmigen Seitenabzugs einen geringeren Durchmesser gegeniiber 

dem Bereich der Hauptkolonne (HK) unterhalb des gasformigen Seitenabzugs 
aufweist 

10. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, wobei die destillative Reinigung in 
25 einer Kolonnenkonfiguration (I) durchgeftihrt wird, in der die Hauptkolonne (HK) 

einen flxissigen Seitenabzug aufweist und die Seitenabzugskolonne (SK) in 
Abtriebsfahrweise betrieben wird. 

11. Verfahren nach einem der Anspniche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, dass man es 
30 kontinuierlich betreibt. 
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